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The invention concerns a conditioned composition comprising at least a liquid absorbed on a support 
containing precipitate silica, said silica being in the form of substantially spherical pellets and having: 
an average pellet size greater than 150 mu m; a filling density in compacted state (DRT) less than 
0.29; an oversize rate for a sieve with aperture size less than 75 mu m of at least 88 wt.%; a porous 
volume (Vd1) consisting of pores with diameter less than 1 mu m greater than 2.0 cm<3>/g. The 
invention also concerns the use of said silica as support for liquid. 
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Description 

[0001 ] La presente invention concerne une composi- 
tion comprenant un liquide, notamment un complement 
liquide d'alimentation animale absorbe sur un support a 
base d'une silice precipitee particuliere. 
[0002] Elle est egalement relative a I'utilisation de cet- 
te silice comme support de liquide, 
[0003] II est connu de conditionner des liquides, no- 
tamment des additifs d'alimentation animale, sur des 
supports solides, en partlculier sur un support silice. Ce 
condltlonnement a g6n£ralement pour but de transfor- 
mer un liquide non ou difficilement manipulate en pou- 
dre f luide pouvant §tre stockde facilement, par exempie 
en sac, et manlpulable plus aisement, et pouvant aussl 
se disperser sans difficulty et bien se melanger a 
d'autres constituants solides divises. 
[0004] Dans I'expose qui suit, on entend par compo- 
sition conditionnSe la composition ainsi obtenue, c'est- 
a-dire un liquide absorbe sur un support silice. 
[0005] Cette composition conditionnee doit pouvoir 
etre manipulee facilement, ce qui implique une bonne 
fluidity et un faibie poussierage, Elle doit egalement pre- 
senter une teneur assez importante en matiere active 
(liquide), ainsi qu'une densite assez elevee. Ces diffe- 
rentes exigences sont parfois contradictolres et ne sont 
pas souvent remplies par les supports silices de Part an- 
terieure (voir les brevets US-A-4 617 294, US-A-4 717 
561 , US-A-4 820 532 et EP-A-0 345 1 09). 
[0006] Ainsi, Tobjet principal de ('invention estdefour- 
nir une nouvelle presentation de composition condition- 
nee possedant de plus, de manure avantageuse, a la 
fois une bonne fluidite, un poussierage faibie voire nul 
et une densite preferentiellement assez elevee. 
[0007] La Demanderesse a trouve que, dans ce but, 
I'utilisation d'une silice precipitee ayant, entre autres, 
une morphologie bien sp£cifique, en I'occurrence une 
presentation sous forme de billes sensiblement spheri- 
ques, et une taiile moyenne des partlcules relativement 
elev6e, en tant que support pour liquides, par exempie 
pour le chlorhydrate de choline, etait particulierement 
satisfaisante. 

[0008] Dans I'exposd qui suit, la taille moyenne des 
particules est mesuree selon la norme NF X 11507 (de- 
cembre 1970) partamisage a sec et determination du 
diametre correspondant a un refus cumule de 50 %. 
[0009] La density de rempllssage k l'6tat tass6 (DRT) 
est determinee selon la norme NFT 30-042. 
[001 0] La prise d'huile DOP est mesuree selon la nor- 
me NF T 30-022 (mars 1953) en mettant en oeuvre le 
dioctylphtalate. 

[001 1 ] Les volumes poreux donnes sont mesures par 
porosimetrie au mercure : la preparation de chaque 
echantilion peut se faire comme suit : chaque 6chan- 
tilion estprealablementseche pendant 2 heures en etu- 
ve a 200 °C. puis place dans un recipient a essai dans 
les 5 minutes suivant sa sortie de I'etuve et degaze sous 
vide, par exempie a I'alde d'une pompe a tiroirs rotatifs ; 



les diametres de pores sont calcules par la relation de 
WASHBURN avec un angle de contact th6ta egal a 140° 
et une tension superficielle gamma dgale a 484 Dynes/ 
cm (porosimfctre MICROMERiTICS 9300). 

5 [0012] La surface specifique BET est d6terminee se- 
lon la methode de BRUNAUER - EMMET - TELLER d6- 
crite dans "The journal of the Amencan Chemical So- 
ciety". Vol. 60, page 309, fevrier 1 938 et correspondant 
a la norme NFT 45007 (novembre 1987). 

10 [001 3] La surface specifique CTAB est la surface ex- 
terne determinee selon la norme NFT45007 (novembre 
1987) (5.12). 

[0014] Le temps d'ecoulement t e des compositions 
conditionnees, qui illustre leur fluidity, est mesure par 

15 passage de 50 grammes de produit a travers un silo en 
verre d'orifice calibre : diametre du cylindre : 50 mm ; 
hauteur du cylindre ; 64 mm ; angle de cone 53 ° ; dia- 
metre de passage h la base du cone 1 2 mm. Selon cette 
m£thode, on remplit le silo, ferme a sa base, a I'aide de 

20 50 grammes de produit ; puis on ouvre sa base et on 
note apres ecoulement total desdits 50 grammes le 
temps de passage, dit temps d'ecoulement t Q , du pro- 
duit. 

[0015] La composition selon I'invention comprend au 
25 moins un liquide absorbe sur un support contenant une 
silice precipitee, ladite silice precipitee se presentant 
sous forme de billes sensiblement spheriques et 
possedant : 

30 - une taille moyenne des billes superieure a 1 50 [xm, 
- une densite de rempllssage a I'etat tasse (DRT) in- 
ferieure a 0,29, 

un taux de refus au tamis ayant une ouverture de 
mailles de 75 ^m d'au moins 88 % en poids, 
55 . un volume poreux (V d1 ) constitue par les pores de 
diametre inferieur a 1 urn superieur a 2,0 cm 3 /g. 

[0016] Ainsi, la silice precipitee utilis£e dans la com- 
position conditionnee selon I'invention se prSsente sous 

40 une forme tres particuliere, en I'occurrence sous forme 
de billes sensiblement spheriques, 
[0017] La taille moyenne desdites billes est superieu- 
re h 150 pm, et, avantageusement, £gale & au moins 
200 fim; en general, elle est d'au plus 320 fim, de pre- 

45 ference d'au plus 300 ^m; elle peut etre comprise entre 
200 et 290 urn, en particulier entre 21 0 et 285 jim, par 
exempie entre 215 et 280 ^im. Cette taille peut notam- 
ment etre comprise entre 260 et 280 jxm. 
[0018] La densite de remplissage a I'etat tasse (DRT) 

50 de cette silice precipitee est inferieure a 0,29. Elle est 
de preference relativement haute et alors comprise 
strictement entre 0,24 et 0,29, en particulier comprise 
entre 0,25 et 0,28, 

[0019] Cette silice presente un taux de refus au tamis 
55 ayant une ouverture de mailles de 75 jim d'au moins 88 
% en poids. Ceci signifie qu'au moins 88 % en poids des 
particules de cette silice sont retenus par un tamis dont 
I'ouverture de mailles est de 75 urn. 
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[0020] Ainsi, cettesilice presente uneteneur en poids 
de particules fines piutot faib!e. 
[0021] De maniere preferee, son taux de refus au ta- 
mis ayant une ouverture de mailles de 75 jxm est d'au 
mojns 90 % en poids, en particuiier d'au moins 92 % en 
poids, voire d'au moins 93 % en poids, et ii peut dtre 
inferieur a 94 % en poids. 

[0022] II est par exemple d'au moins 90 % en poids 
et Inferieu r a 96 % en poids, notamment a 94 % en poids. 
[0023] La silice precipitee utilisee dans la composition 
conditionnee selon I'invention est done assez peu pous- 
sierante, 

[0024] Ladite silice possede un volume poreux (V d1 ) 
constitue par les pores de diametre inferieur a 1 ^m su- 
peneur a 2,0 cm 3 /g, en particuiier d'au moins 2,1 cm 3 / 
g, par exemple d'au moins 2,2 cm 3 /g. 
[0025] Elle presente habitueliement une pnse d'huile 
DOP d'au moins 270 ml/1 OOg, de preference d'au moins 
275 ml/1 OOg, en particuiier superieure a 280 ml/1 OOg. 
Celle-cl peut etre ainsi comprise entre 275 et 320 ml/ 
100g, par exemple entre 280 et 310 ml/1 OOg, notam- 
ment entre 280 et 295 ml/1 OOg. 
[0026] Sa surface specifique BET est generalement 
comprise entre 140 et 240 m 2 /g, notamment entre 140 
et 200 m 2 /g. Elle est par exemple comprise entre 150 
et 1 90 m 2 /g. Elle peut etre en particuiier comprise entre 
160et170 m 2 /g. 

[0027] Sa surface specifique CTAB peut etre compri- 
se entre 1 40 et 230 m 2 /g, notamment entre 1 40 et 1 90 
m 2 /g. Elle est par exemple comprise entre 150 et 180 
m 2 /g ( en particuiier entre 150 et 1 65 m 2 /g. 
[0028] Elle presente en general une humidite reduite, 
son taux d'humidite (perte au sechage a 1 05 °C pendant 
2 heures) est de preference inferieur a 6 % en poids, 
par exemple inferieur a 5 % en poids. 
[0029] De maniere avantageuse, la silice employee 
dans la composition selon invention est issue du secha- 
ge au moyen d'un atomiseur a buses d'une suspension 
de silice obtenue par precipitation . De preference, ladite 
suspension de silice a secher presente un taux de ma- 
tiere seche compris entre 18,0 et 20,5 % en poids, en 
particuiier entre 1 8,5 et 20,0 % en poids, notamment en- 
tre 1 9,0 et 20,0 % en poids. 

[0030] Cette silice peut etre preparee par un precede 
du type comprenant la reaction d'un silicate avec un 
agent acidifiant ce par quoi Ton obtient une suspension 
de silice precipitee, puis la separation et le sechage & 
I'aide d'un atomiseur a buses de cette suspension, la 
precipitation etant realisee de la maniere suivante : 

(1) on forme un pied de cuve initial comportant au 
moins une partie de la quantite totale de silicate en- 
gage dans la reaction et, en general, au moins un 
electrolyte, la concentration en silicate (exprimee 
en Si0 2 ) dans ledit pied de cuve initial etant infe- 
rieure a 100 g/l, notamment a 90 g/l, et la concen- 
tration en electrolyte (sulfate de sodium par exem- 
ple) dans ledit pied de cuve initial etant inferleure h 



17 g/l, par exemple inferieure h 14 g/l, 

(2) on ajoute I'agent acidifiant audit pied de cuve 
jusqu'a I'obtention d'une vaieur du pH du milieu 
reactionnel d'au moins environ 7, generalement 

5 comprise entre environ 7 et 8, 

(3) on ajoute au milieu reactionnel de I'agent acif iant 
et, le cas echeant, simultanement la quantite res- 
tante du silicate, 

10 la suspension a secher presentant un taux de matiere 
seche compris entre 1 8,0 et 20,5 % en poids, en parti- 
cuiier entre 1 8,5 et 20,0 % en poids. 
[0031] il est a noter, d'une maniere generate, que le 
procede concerne est un precede de synthese de silice 

15 de precipitation, e'est-a-dire que I'on fait agir, dans des 
conditions particulieres, un agent acidifiant sur un sili- 
cate. 

[0032] Le choix de I'agent acidifiant et du silicate se 
fait d'une maniere bien connue en sol. 

20 [0033] On peut rappeler que I'on utilise generalement 
comme agent acidifiant un acide mineral fort tel que 
I'aclde suifurique, I'acide nitrique ou I'acide chlorhydri- 
que, ou un acide organique tel que I'acide acetique, I'aci- 
de formique ou I'acide carbonique. 

25 [0034] L'agent acidifiant peut etre dilue ou concentre ; 
sa normalite peut dtre comprise entre 0,4 et 8 N, par 
exemple entre 0,6 et 1 ,5 N. 

[0035] En particuiier, dans le cas oCi I'agent acidifiant 
est I'acide suifurique, sa concentration peut etre com- 

30 prise entre 40 et 1 80 g/l, par exemple entre 60 et 1 30 g/l. 
[0036] On peut par ailieurs utiliser en tant que silicate 
toute forme courante de silicates teis que metasilicates, 
disilicates et avantageusement un silicate de metal al- 
calin, notamment le silicate de sodium ou de potassium. 

35 [0037] Le silicate peut presenter une concentration 
exprimee en silice comprise entre 40 et 330 g/l, en par- 
ticuiier entre 60 et 300 g/l, par exemple entre 60 et 250 
g/l. 

[0038] De maniere generate, on emploie, comme 
40 agent acidifiant, I'acide suifurique, et, comme silicate, le 
silicate de sodium. 

[0039] Dans le cas oCi I'on utilise le silicate de sodium, 
celui-ci presente, en general, un rapport ponderal SiO^ 
Na 2 0 compris entre 2 et 4, par exemple entre 3.0 et 3,7. 

45 [0040] Le pled de cuve initial comprend en general un 
electrolyte. Le terme d'electrolyte s'entend ici dans son 
acceptation normale, c'est-&-dlre qu'il signifie toute 
substance ionique ou moleculaire qui, lorsqu'elle est en 
solution, se decompose ou se dissocie pour former des 

so jons ou des particules chargees. On peut citer comme 
electrolyte un sel du groupe des sels des metaux alca- 
lins et alcalino-terreux, notamment le sel du metal de 
silicate de depart et de I'agent acidifiant, par exemple le 
chlorure de sodium dans le cas de la reaction d'un sili- 

55 cate de sodium avec i'acide chlorhydrique ou, de prefe- 
rence, le sulfate de sodium dans le cas de la reaction 
d'un silicate de sodium avec I'acide suifurique. 
[0041 ] Dans le cas (prefere) d'un pied de cuve de de- 
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part ne comprenant qu'une partie de la quantite totale 
de silicate engage dans la reaction, on precede, dans 
I'etape (3), a une addition simultanee d'agent acidifiant 
et de la quantite restante de silicate. 
[0042] Cette addition simultanee est de preference 
reaiisee de maniere telle que la valeur du pH soit cons- 
tamment egale {k +/- 0,2 pres) a celle atteinte a Tissue 
de I'etape (2), 

[0043] En general, dans une etape suivante, on ajou- 
te au milieu reactionnel une quantite supplemental 
d'agent acidifiant, de preference jusqu'a I'obtention 
d'une valeur du pH du milieu reactionnel comprise entre 
3 et 6,5, en particuller entre 4 et 6,5, 
[0044] J I peut etre aiors avantageux d'effectuer, apres 
cette addition d'une quantite supplemental d'agent 
acidifiant, un murissement du milieu reactionnel, ce mQ- 
rissement pouvant par exemple durer de 2 a 60 minutes, 
notamment de 3 a 20 minutes, 
[0045] Dans le cas d'un pied de cuve de depart com- 
prenant ia quantite totale du silicate engage dans la 
reaction, on precede, dans I'etape (3), a une addition 
d'agent acidifiant, de preference jusqu'a I'obtention 
d'une valeur du pH du milieu reactionnel comprise entre 
3 et 6,5, en particulier entre 4 et 6,5, 
[0046] II peut etre egalement aiors avantageux d'ef- 
fectuer, apres cette etape (3), un mQrissement du milieu 
reactionnel, ce murissement pouvant par exemple durer 
de 2 a 60 minutes, notamment de 3 a 20 minutes. 
[0047] La temperature du milieu reactionnel est gene- 
ralement comprise entre 70 et 98 °C. 
[0048] Selon une variante du precede, la reaction est 
effectuee a une temperature constante, de preference 
comprise entre 80 et 95 °C, 

[0049] Selon une autre variante (preferee) du prece- 
de, la temperature de fin de reaction est plus eievee que 
la temperature de debut de reaction ainsi, on maintient 
la temperature au debut de la reaction de preference 
entre 70 et 95 °C, puis on augmente la temperature, de 
preference jusqu'a une valeur comprise entre 80 et 98 
°C, valeur a iaquelle elle est malntenue jusqu'a la fin de 
la reaction, 

[0050] On obtient, a Tissue des etapes qui viennent 
d'etre decrites, une bouillie de silice qui est ensuite se- 
paree (separation liqulde-solide). 
[0051] En general, ladite separation comprendunefii- 
tration et un lavage a Taide d'un f litre equipe d'un moyen 
de compactage. 

[0052] Ce filtre peut etre un filtre a bande equipe d'un 

rouleau assurant le compactage. 

[0053] Neanmoins, de preference, ce filtre est un filtre 

presse, la separation comprend aiors en general une 

filtration, un lavage puis un compactage, au moyen dudit 

filtre. 

[0054] La suspension de silice precipitee ainsi recu- 
peree (gateau de filtration) est ensuite sechee par ato- 
misation, au moyen d'un atomiseur a buses. 
[0055] De maniere tres preferee, cette suspension 
doit presenter immediatement avant son sechage un 



taux de matiere seche compris entre 1 8,0 et 20,5 % en 
poids, en particulier entre 18,5 et 20,0 % en poids, par 
exemple entre 1 9,0 et 20,0 % en poids. 
[0056] II y a lieu de noter que ie gateau de filtration 

5 n'est pas toujours dans des conditions permettant une 
atomisation notamment a cause de sa vlscosite eievee, 
D'une maniere connue en soi, on soumet aiors le gateau 
k une operation de deiitage. Cette operation peut etre 
reaiisee par passage du gateau dans un broyeur de type 

10 colloidal ou a bilie. Le deiitage est generalement effec- 
tue en presence d'un compose de Taluminium, en par- 
ticulier d'aluminate de sodium. Uoperation de deiitage 
permet notamment d'abaisser la viscosite de ia suspen- 
sion a secher ulterieurement. 

15 [0057] La Demanderesse a decouvert que la silice 
precipitee definie plus haut, done ayant une morpholo- 
gie bien specifique, en I'occurrence une presentation 
sous forme de billes sensiblement spheriques, et den- 
ses, unetaille moyenne des particules reiativement eie- 

20 vee, presentait une bonne fluidite et un caractere peu 
poussierant, et convenait particulierement bien au con- 
ditionnement des liquides. 

[0058] A titre de liquides, on peut notamment citer les 
liquides organiques tels que les acides organiques, les 

25 agents tensio-actifs, par exemple utilises en detergen- 
ce, du type anionique tels que les sulfonates ou du type 
non ionique tels que les alcools, les additifs organiques 
pour caoutchouc, les pesticides. On peut utiiiser k titre 
de liquides des agents conservateurs (acide phospho- 

30 rique, acide propionique notamment), des aromes, des 
colorants, 

[0059] La Demanderesse a constate que la silice pre- 
cipitee decrite precedemment etait particulierement 
adaptee au conditionnement des complements liquides 

35 d'alimentation, notamment d'alimentation anlmale. 
[0060] Ainsi, le liquide contenu dans ia composition 
conditionnee conforme a Tinvention est de preference 
un complement liquide d'alimentation animate. On peut 
notamment citer des vitamines, telles que la vitamine E, 

40 |a choline et, de preference, le chlorhydrate de choline. 
[0061] L'operation d'absorption du liquide sur le sup- 
port a base de ladite silice precipitee peut s'effectuer de 
maniere classique, en particuller par pulverisation du li- 
quide sur la silice dans un meiangeur. 

45 [0062] Si la quantite de liquide absorbe depend en ge- 
neral de i'application recherchee, la composition selon 
Tinvention pr6sente habituellement, notamment dans le 
cas du chlorhydrate de choline, une teneur en liquide 
d'au moins 60 % en poids, en particulier comprise entre 

so 60 et 75 % en poids, notamment entre 60 et 70 % en 
poids (par rapport au poids total de la composition) ; elle 
peut etre par exemple comprise entre 63 et 68 % en 
poids, notamment entre 64 et 67 % en poids. 
[0063] Des teneurs en liquide inferieures peuvent etre 

55 utilisees, notamment dans le cas de la vitamine E. 
[0064] La composition conditionnee selon Tinvention, 
du fait de la presence de la silice precipitee ayant les 
caracteristiquessus-mentionnees, presente, demanie- 
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re avantageuse, notamment dans le cas du chlorhydra- 
te de choline et en particulier pour une teneur en chlo- 
rhydrate de choline comprise entre 63 et 68 % en poids, 
de preference entre 64 et 67 % en poids, un poussierage 
faible voire nul et une tres bonne fluidity combines, en s 
general, a une densite elevee. 
[0065] La composition conditionnee selon I'invention, 
en particulier dans le cas du chiorhydrate de choline, 
presente, de maniere preferee, un temps d'ecoulement 
t e (mesure pour 50 grammes de produit et pour un dia- 10 
m&tre de passage de 12 mm) inferieur a 11 secondes, 
en particulier d'au plus 10 secondes, notamment infe- 
rieur a 7 secondes, ce qui t6moigne de sa tres bonne 
fluidite. 

[0066] De plus, la composition conditionnee confor- is 
me a I'invention, en particulier dans le cas du chiorhy- 
drate de choline, presente habituellement une densite 
de remplissage a I'etattasse (DRT) d'au moins 0,68, par 
exemple d'au moins 0,70, notamment d'au moins 0,72. 
[0067] Enfin, en general, ladite silice precipitee con- 20 
fere a cette composition, en particulier dans le cas du 
chiorhydrate de choline, un taux de ref us au tamis ayant 
une ouverture de mallles de 75 urn d'au moins 95 % en 
poids, notamment d'au moins 96 % en poids. Cetaux, 
en particulier dans le cas du chiorhydrate de choline, 25 
est preferentiellement d'au moins 97 % en poids, par 
exemple d'au moins 98 % en poids. Cette composition 
presente ainsi habituellement une teneur en poids de 
particules fines tres faible. Elle est done peu ou voire 
pas poussierante. so 
[0068] L'inventton a egalement pour objet I'utilisation 
de la silice precipitee decrite precedemment comme 
support de liquide, tel que par exemple Tun des liquides 
cites plus haut. 

[0069] L'exemple suivant lllustre I'invention. 55 

EXEMPLE 

[0070] 

40 

1) Dans un reacteur en acier inoxydable muni d'un 
systeme d'agitation par helices et d'un chauffage 
par double enveloppe, on Introduit : 

- 345 litres d'eau ^ 

- 7,5 kg de Na 2 S0 4 

588 litres de silicate de sodium aqueux pr6sen- 
tant un rapport ponderal SiOg/NagO egal a 3,5 
et une densite a 20 °C egale a 1 ,133. 

50 

La concentration en silicate exprlmee en Si0 2 
dans le pied de cuve initial est ainsi de 85 g/l. Le 
melange est alors porte a une temperature de 79 
°C tout en le maintenant sous agitation. On y intro- 
duit ensuite 387 litres d'acide sulfurique dilue, de 55 
densite a 20°C egale a 1 ,050, jusqu'a obtenir dans 
le mileu reactionnel une valeur de pH (mesuree a 
sa temperature) egale a 8,0. La temperature de la 



reaction est de 79 °C pendant les 25 premieres 
minutes ; elle est ensuite portee de 79 a 86 °C en 
15 minutes, puis maintenue a 86 0 C jusqu'a la fin 
de la reaction. 

On introduit ensuite (e'est-a-dire lorsque le pH 
du milieu reactionnel a atteint la valeur de 8,0) con- 
jointement dans ie milieu reactionnel 82 litres de si- 
licate de sodium aqueux du type decrit ci-avant et 
134 litres d'acide sulfurique, Egalement du type de- 
crit ci-avant, cette introduction simultanee d'acide 
et de silicate etant realisee de maniere telle que le 
pH du milieu reactionnel, pendant la p£riode d'in- 
troduction, soit constamment egal a 8,0 ± 0,1 . Apres 
introduction de la totaiite du silicate, on continue a 
introduire de I'acide dilue pendant 9 minutes de ma- 
niere a amener ie pH du milieu reactionnel a une 
valeur egale a 5,2. Apres cette introduction d'acide, 
on maintient la bouillie reactionneile obtenue pen- 
dant 5 minutes sous agitation. 

La duree totale de la reaction est de 1 1 8 minu- 
tes. 

On obtient ainsi une bouillie ou suspension de 
silice precipitee qui est ensuite filtree et lavee au 
moyen d'un filtre presse h plateaux verticaux (les- 
dits plateaux etant equip6s de membrane deforma- 
ble permettant de comprimer le gateau de filtration 
par introduction d'airsous pression), a une pression 
de 4,5 bars et pendant le temps necessaire afin 
d'obtenir un gateau de silice dont la perte au feu est 
egale a 80,5 % (done un taux de matiere seche de 
19,5% en poids). 

Le g&teau obtenu est ensuite fluidifie par action 
mecanique et chimique (ajout d'une quantite d'alu- 
minate de sodium correspondant a un rapport pon- 
deral AI/SI0 2 de 3000 ppm); pendant cette opera- 
tion, on ajoute de I'eau de mani&re a obtenir une 
bouillie ayant une perte au feu egale a 81 .5 % (done 
un taux de matiere seche de 18,5 % en poids). 
Apres cette operation de delltage, la bouillie r<§sul- 
tante, de pH 6gal a 6,4, est sechee au moyen d'un 
atomiseur a buses. 

La silice precipitee obtenue P1 se presente 
sous forme de billes sensiblement sph£riques et 
possede les caracteristiques supplementaires 
suivantes : 

- taille moyenne des particules 260 \xm 

- DRT 0,28 

- taux de ref us au tamis 75 fxm 93,0 % 

- prise d'huile DOP 290 ml/1 OOg 

- volume poreux (V d1 ) constitue par les pores de 
d < 1 ^im 2,1 cm 3 /g 

2) On met du chiorhydrate de choline sur un support 
forme par la silice P1 preparee en 1). 

La mise sur support du chiorhydrate de choline 
s'effectue dans un melangeur en V de 7 litres tour- 
nant a 20 tours/min, avec un axe interieur tournant 
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taux de refus au tamis ayant une ouverture de 
mailies de 75 ^m d'au moins 90 % en poids, 

5, Composition selon I'une des revendicatlons 1 a 4, 
5 caracterisee en ce que ladlte silice possede une 
prise d'hulle DOP d'au moins 270 ml/1 OOg, en par- 
ticulier d'au moins 275 ml/1 OOg, notamment com- 
prise entre 275 et 320 ml/1 OOg, 



a 1 900 tours/min, muni de plaques au travers des- 
quelles est pulverise le chlorhydrate de choline et 
sur lesqueiles sont fixes des couteaux emotteurs. 

On charge la totalite de la silice P1 dans le me- 
langeur, puis on pulverise le chlorhydrate de choline 
(a une temperature de 70 °C et a un debit de 100 
m)/min) sur cette silice. On melange pendant 1 5 mi- 
nutes, puis on homogeneise durant 2 minutes sup- 
plemental. 

La composition conditionnee alors obtenue 
contient 34 % en poids de silice precipitee P1 et 66 
% en poids de chlorhydrate de choline et possede 
les caracteristiques supplementaires sulvantes : 

- temps d'ecoulement t e 6,5 secondes 

- DRT 0,70 

- taux de refus au tamis 75 ^m > 95 % 

[0071] Ainsi, cette composition conditionnee a base 
d'un support silice precipitee, sous forme de billes sen- 
siblement sphenques, presente une tres bonne fiuidite 
(ce qui est illustre notamment par un faible temps 
d'ecoulement t e ) et n'est pas poussierante (ce qui est 
notamment illustre par un taux de refus au tamis ayant 
une ouverture de mailies de 75 ^m eleve), tout en ayant 
une densite piutot elevee. 



Revendications 

1 . Composition conditionnee comprenant au moins un 
liquide absorbe sur un support contenant une silice 
precipitee, caracterisee en ce que ladite silice se 
presente sous forme de billes sensiblement sphe- 
nques et possede : 

une taille moyenne des billes superieure a 1 50 
^im, 

- une densite de remplissage a i'etattasse (DRT) 
infeneure a 0,29, 

un taux de refus au tamis ayant une ouverture 
de mailies de 75 jxm d'au moins 88 % en poids, 
un volume poreux (V d1 ) constitue par les pores 
de diametre inferieur a 1 urn superieur a 2,0 
cm 3 /g, 

2. Composition selon la revendication 1 , caracterisee 
en ce que la dite silice possede une taille moyenne 
des billes d'au moins 200 jxm, en particulier compri- 
se entre 200 et 290 jxm. 

3. Composition selon I'une des revendications 1 et 2, 
caracterisee en ce que ladite silice possede une 
densite de remplissage a i'etat tasse comprise stric- 
tement entre 0,24 et 0,29. 

4. Composition selon I'une des revendications 1 h 3, 
caracterisee en ce que ladite silice possede un 



10 6. Composition selon I'une des revendications 1 a 5, 
caracterisee en ce que la dite silice possede un 
volume poreux (V d1 ) constitue par ies pores de dia- 
metre inferieur a 1 \irci d'au moins 2,1 cm 3 /g. 

15 7, Composition selon I'une des revendications 1 a 6, 
caracterisee en ce que ladite silice est issue du 
sechage au moyen d'un atomiseur a buses d'une 
suspension de silice obtenue par precipitation. 

20 8. Composition selon la revendication 7, caracterisee 
en ce que ladite suspension de silice presente, 
avant sechage, un taux de matiere seche compris 
entre 18,0 et 20,5 % en poids, de preference entre 
18.5 et 20,0% en poids. 

25 

9. Composition selon I'une des revendications 1 a 8, 
caracterisee en ce que ladite composition presen- 
te une teneur en liquide d'au moins 60 % en poids, 
en particulier comprise entre 60 et 75 % en poids. 

30 

10. Composition selon I'une des revendications 1 a 9, 
caracterisee en ce que ledit liquide est un agent 
conservateur, un ar6me, un colorant, un comple- 
ment liquide d'alimentation animale. 

35 

11. Composition selon I'une des revendications 1 a 10, 
caracterisee en ce que ledit liquide est le chlorhy- 
drate de choline. 

40 12. Composition selon i'une des revendications 1 a 11, 
caracterisee en ce que ladite composition presen- 
te un temps d'ecoulement t e , pour 50 grammes et 
pour un diametre de passage de 12 mm, inferieur 
a 11 secondes, de preference d'au plus 10 secon- 
ds des. 

13. Composition selon la revendication 12, caracteri- 
see en ce que ledit temps d'ecoulement est in- 
ferieur a 7 secondes. 

50 

14. Utilisation d'une silice precipitee comme support de 
liquide, notamment de complement liquide d'ali- 
mentation animale, caracterisee en ce que ladite 
silice se presente sous forme de billes sensible- 

55 ment spheriques et possede : 

une taille moyenne des billes superieure a 150 
Him, de preference superieure a 200 ^m, 
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une densite de remplissage a Petat tasse (DRT) 
inferieure a 0,29, de preference comprise sta- 
tement entre 0,24 et 0,29, 

- un taux de refus au tamis ayant une ouverture 
de mallles de 75 \xrr) d'au moins 88 % en poids, 
de preference, d'au moins 90 % en poids, 

- un volume poreux (V d1 ) constitue par les pores 
de diametre inferieur h 1 \im superleur h 2,0 
cm 3 /g. 

15. Utlisation selon la revendication 14, caracterisee 
en ce que ladite silice possede une pnse d'huile 
DOP d'au moins 270 ml/100g. en particulier d'au 
moins 275 ml/1 OOg, notamment comprise entre 275 
et 320 ml/1 OOg. 

16. Utilisation selon Tune des revendications 14 et 15, 
caracterisee en ce que la dite silice possede un 
volume poreux (V d1 ) constitue par les pores de dia- 
metre inferieur a 1 urn d'au moins 2,1 cm 3 /g. 

17. Utilisation selon Tune des revendications 14 h 16, 
caracterisee en ce que ladite silice est issue du 
sechage au moyen d'un atomiseur a buses d'une 
suspension de silice obtenue par precipitation, la- 
dite suspension de silice presentant de preference, 
avant sechage, un taux de matiere seche compris 
entre 18,0 et 20,5 % en poids, en particulier entre 
18,5 et 20,0% en poids. 

18. Utilisation selon i'une des revendications 14 a 17, 
caracterisee en ce que ledit liquide est le chlorhy- 
drate de choline. 



Claims 

1. Conditioned composition comprising at least one 
liquid absorbed on a support containing a precipi- 
tated silica, characterized in that the said silica is 
in the form of substantially spherical beads and has: 

an average bead size in excess of 1 50 \xvn, 

- a packed filling density (PFD) lower than 0.29, 
a 75 |xm screen oversize of at least 88% by 
weight, 

- a pore volume (V d1 ), made up of pores having 
a diameter smaller than 1 jxm, in excess of 2.0 
cm 3 /g. 

2. Composition according to Claim 1 , characterized 
in that the said silica has an average bead size of 
at least 200 \im> in particular between 200 and 290 
Hin, 

3. Composition according to one of Claims 1 and 2, 
characterized in that the said silica has a packed 
filling density of strictly between 0.24 and 0.29. 



4. Composition according to one of Claims 1 to 3, 
characterized in that the said silica has a 75 jxm 
screen oversize of at least 90% by weight. 

5 5. Composition according to one of Claims 1 to 4, 
characterized in that the said silica has a DOP oil 
absorption value of at least 270 mi/100 g, in partic- 
ular at least 275 ml/1 00 g, especially between 275 
and 320 ml/100 g. 

10 

6. Composition according to one of Claims 1 to 5, 
characterized In that the said silica has a pore vol- 
ume (V d1 ) made up of pores having a diameter 
smaller than 1 jxm of at least 2.1 cm 3 /g. 

15 

7. Composition according to one of Claims 1 to 6, 
characterized in that the said silica results from 
the use of a nozzle atomizer to dry a suspension of 
silica obtained by precipitation. 

20 

8. Composition according to Claim 7, characterized 
in that, before it is dried, the said silica suspension 
has a solids content of between 1 8.0 and 20.5% by 
weight, preferably between 18.5 and 20.0% by 

25 weight. 

9. Composition according to one of Claims 1 to 8, 
characterized in that the said composition has a 
liquid content of at least 60% by weight, In particular 

30 between 60 and 75% by weight. 

10. Composition according to one of Claims 1 to 9, 
characterized in that the said liquid is a preserva- 
tive, a flavouring, a colorant, or a liquid supplement 

35 for animal feed. 

11. Composition according to one of Claims 1 to 10, 
characterized in that the said liquid is the choline 
hydrochloride. 

AO 

12. Composition according to one of Claims 1 to 11, 
characterized in that the said composition has a 
flow time t f , for 50 grams and for a passage diameter 
of 12 mm, of less than 11 seconds, preferably of at 

45 most 10 seconds. 

13. Composition according to Claim 12, characterized 
in that the said flow time tf is less than 7 seconds, 

so 14. Use of a precipitated silica as a liquid support, in 
particular for a liquid supplement for animal feed, 
characterized In that the said silica is in the form 
of substantially spherical beads and has: 

55 - an average bead size in excess of 1 50 ^m, pref- 
erably in excess of 200 p,m, 
- a packed filling density (PFD) lower than 0.29, 
preferably strictly between 0.24 and 0.29, 
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a 75 jxm screen oversize of at least 88% by 
weight, preferably of at least 90% by weight, 
a pore volume (V d1 ), made up of pores having 
a diameter smaller that 1 urn, in excess of 2.0 
cm 3 /g. 

15. Use according to Claim 14, characterized in that 

the said silica has a DOP oil absorption value of at 
least 270 ml/1 00 g, in particular at least 275 ml/1 00 
g, especially between 275 and 320 ml/100 g. 

16. Use according to one of Claims 14 and 15, charac- 
terized in that the said silica has a pore volume 
(V d1 ) made up of pores having a diameter smaller 
than 1 urn of at least 2.1 cm 3 /g. 

17. Use according to one of Claims 14 to 16, charac- 
terized in that the said silica results from the use 
of a nozzle atomizer to dry a suspension of silica 
obtained by precipitation, the said silica suspension 
preferably having a solids content of between 18,0 
and 20.5% by weight, in particular between 18.5 
and 20.0% by weight, before it is dried. 

18. Use according to one of Claims 14 to 17, charac- 
terized in that the said liquid is the choline hydro- 
chloride. 



Patentanspruche 

1. Konditionierte Zusammensetzung umfassend we- 
nigstens eine Flussigkeit, die auf elnem Trager ab- 
sorbiert ist, der eine ausgefallte Silica enthalt, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Silica in Form 
von ungefahrkugelformigen Kugeln vorliegt undfol- 
gendes besltzt: 

- eine mittiere Gr6(3e der Kugeln von groBer als 
150 urn, 

- eine Fulldichte in dichtgedrangtem Zustand 
(DRT) von kleiner als 0,29, 

eine Riickstandsrate In einem Sleb mit einer 
Offnung der Maschen von 75 jxm von wenig- 
stens 88 Gew.-%, 

ein Porenvolumen (V d1 ), das durch die Poren 
mit einem Durchmesser von weniger als 1 \im 
gebildet ist, von groBer als 2,0 cm 3 /g. 

2. Die Zusammensetzung gemaB Anspruch 1, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Silica eine mitt- 
iere GroBe der Kugeln von wenigstens 200 ^m be- 
sitzt, insbesondere zwischen 200 und 290 \m. 

3. Die Zusammensetzung gemaB einem der Anspru- 
che 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 

Silica eine Fulldichte in dichtgedrangtem Zustand 
von streng zwischen 0,24 und 0,29 besitzt. 



4. Die Zusammensetzung gemaB einem der Anspru- 
che 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die 

Silica eine Riickstandsrate in einem Sieb mit Off- 
nungen der Maschen von 75 \im von wenigstens 90 
5 Gew.-% besitzt. 

5. Die Zusammensetzung gemaB einem der Anspru- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die 

Silica eine Olzahl DOP von wenigstens 270 ml/1 00 
10 g besitzt, insbesondere von wenigstens 275 ml/1 00 
g, namentlich zwischen 275 und 320 ml/100 g, 

6. Die Zusammensetzung gemaB einem der Anspru- 
che 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die 

15 Silica ein Porenvolumen (V d1 ), das durch die Poren 
mit einem Durchmesser von weniger als 1 jxm ge- 
bildet ist, von wenigstens 2,1 cm 3 /g besitzt. 

7. Die Zusammensetzung gemaB einem der Ansprti- 
20 che 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die 

Silica aus der Trocknung einer Suspension von Si- 
lica, die durch Ausfallung erhalten worden ist, mit- 
tels einem Dusenzerstauberstammt. 

25 8. Die Zusammensetzung gemaB Anspruch 7, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Suspension von 
Silica vor der Trocknung einen Trockensubstanzge- 
halt zwischen 18,0 und 20,5 Gew.-%, bevorzugt 
zwischen 18,5 und 20,0 Gew.-%, besitzt. 

30 

9. Die Zusammensetzung gemaB einem der Anspru- 
che 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die 

Zusammensetzung einen Flussigkeitsgehalt von 
wenigstens 60 Gew.~% aufweist, insbesondere zwi- 
35 schen 60 und 75 Gew.~%, 

10. Die Zusammensetzung gemaB einem der Anspru- 
che 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die 

Flussigkeit ein Konservierungsmittel, ein Aroma, 
40 ein Farbstoff, ein flussiges Nahrungserganzungs- 
mittei fur Tiere ist. 

11. Die Zusammensetzung gemaB elnem der Ansprii- 
che 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die 

45 Flussigkeit Cholin Hydrochlorid ist. 

12. Die Zusammensetzung gemaB elnem der Anspru- 
che 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass die 

Zusammensetzung eine Auslaufzeitt e , fur 50 g und 
50 fur einen Durchgangsdurchmesser von 12 mm, von 
weniger als 11 Sekunden, bevorzugt hochstens 10 
Sekunden besitzt. 

13. Die Zusammensetzung gemaB Anspruch 12, da- 
ss durch gekennzeichnet, dass die Auslaufzeit t e 

weniger als 7 Sekunden betragt. 

14. Eine Verwendung einer ausgefallten Silica als Tra- 
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ger von Flussigkeit, insbesondere von flussigem 
Nahrungserganzungsmittel fur Tiere, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Silica in Form von unge- 
fahr kugelfflrmigen Kugeln vorliegt und folgendes 
besitzt: 5 

- eine mittlere Gr6(3e der Kugeln von groBer als 
150 urn, bevorzugt grof3er als 200 urn, 

eine Fuildichte in dichtgedrangtem Zustand 
(DRT) von kleiner als 0,29, bevorzugt streng 10 
zwischen 0,24 und 0,29, 

- eine Ruckstandsrate in elnem Sieb mit Offnun- 
gen der Maschen von 75 von wenigstens 
88 Gew.-%, bevorzugt wenigstens 90 Gew.-%, 

- em Porenvolumen (V d1 ), das durch die Poren is 
mit einem Durchmesservon wenigerals 1 jxm 
gebiidet ist, von groGer als 2,0 cm 3 /g. 

1 5. Die Verwendung gemaB Anspruch 1 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Silica eine Olzahl DOP von 20 
wenigstens 270 ml/1 00 g besitzt, insbesondere von 
wenigstens 275 ml/1 00 g, namentlich zwischen 275 
und 320 ml/1 00 g. 

16. Die Verwendung gema(3 einem der Anspruche 14 25 
und 15, dadurch gekennzeichnet, dass die Silica 

ein Porenvolumen (V d1 ), das durch die Poren mit 
einem Durchmesservon weniger als 1 ^m gebiidet 
ist, von wenigstens als 2,1 cm 3 /g besitzt. 

30 

17. Die Verwendung gemaG einem der Anspruche 14 
bis 16, dadurch gekennzeichnet, dass die Silica 
aus der Trocknung einer Suspension von Silica, die 
durch Ausfallung erhalten worden ist, mittels einem 
Dusenzerstauber stammt, wobei die Suspension 35 
von Silica bevorzugt vor der Trocknung einen Trok- 
kensubstanzgehalt zwischen 18,0 und 20,5 Gew,- 

% aufweist, insbesondere zwischen 18,5 und 20,0 
Gew.-%. 
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18, Die Verwendung gemaf3 einem der Anspruche 14 
bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass die FIQs- 
sigkeit Cholin Hydrochlorid ist, 
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